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Patentaiisprtlche 

1. Verfahren zur Herstellung eines roten Pigments aus Pery- 
len-3. 4.9. 10- tetracarbonsaure-N,N » -bis-methylimid, das 
durch Methylierung des entsprechenden Diimids oder durch 
Alkalihydroxidschmelze von Napthalsfiure-N-methylimid er- 
halten wird, durch Verkapen des N,N«-Bis-methylimids mit 
Alkalidithionit in Gegenwart von Alkalihydroxid in der 
warme und Oxidation der Leukoverbindung, dadurch gekenn - 
zeichnet, dafi man die VerkUpung bei Temperaturen zwischen 
Rauratemperatur und 100*^0 vornimmt, nach der Verkttpung und 
nach dem Abkdhlen auf Raumtemperatur die Leukoverbindung 
isoliert, die Leukoverbindung mit blinder KUpe extrahiert 
bis die PlUssigkeit praktisch farblos und klar ist und 
die erhaltene Leukoverbindung dann oxidiert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet > dafi man 
die Leukoverbindung in Gegenwart eines oder mehrerer Dis- 
pergiermittel in alkalischer DithionitlOsung bei Tempera- 
turen zwischen 20 und lOO^C suspendiert und dann die 
Leukoverbindung mit Luft, Wasserstof fperoxid oder J-Nitro* 
benzolsulfonsaure bei Temperaturen zwischen 60 und 80°C 
oxidiert, 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch fgekennzeichnet , 
daB man die Leukoverbindung in wttBriger Suspension in Ge- 
genwart von 0,2 bis 8 Qew.? eines oder mehrerer Disper- 
giermittel (bezogen auf die Leukoverbindung) mit MahlkOr- 
pern in Gegenwart von Oxidationsmitteln bei Temperaturen 
zwischen 20 und 100° C mahlt* 
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Verfahren zur Herstellung eines roten Pigments aus Perylen- 
3.4.9. lO-tetracarbonsaure-N ,N • -bis-methy limid 

Die firfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines 
roten Pigments aus Perylen-3.4.9.10-tetracarbonsaure-W,N»-bis- 
methylimid, das durch Methylierung des entsprechenden Diiiaids 
Oder durch Alkalihydroxidschmelze von Naphthalsfiure-N-methyl- 
imid erhalten wird. 

Perylen-3.4.9.10-tetracarbonsaure-N,N'-bis-inethylimid (I) ist 
bereits lange bekannt. Das Bismethylimid (I) kann ») durch Um- 
setzen von Perylen-3.4 . 9 .lO-tetracarbonsfiuredianhydrid mit 
Methylamin (DT-AS 21 53 087; CH-PS 101 763), p) durch Methy- 
lierung von Perylen-3.4.9.10-tetracarbonsaurediimid in Gegen- 
wart von Alkali, z.B. mit Methylchlorid (DT-AS 12 72 270, 
DT-PS 386" 057 )~oder '^)- -durch Alkalihydroxidschmelze von -Naph- 
thalsaure-N-methy limid hergestellt werden (DT-PS 276 357). 

Je nach dem Herstellungs verfahren erhait man aus den Rohpigraen- 
ten Pigmente, die Parbungen in Rot- Oder Marrontanen geben. 

Nach den Angaben in der DT-AS 21 53 087 (Spalte 1, Zeilen 23/50) 
erhait man Rotpigmente des Perylen-3.4.9.10-tetracarbonsaure- 
N,N-bis-oethylimids - im folgenden auch als N,N'-Bisiae thy limid 
bezeichnet - nur aus solchem N,1J« -Bismethylimid, das durch Um- 
setzen (Kondensation) von Perylentetracarbonsaure und Methylamin 
hergestellt worden ist. 

DemgegenUber erhait man nach den Verfahren (i) uhd r) stets 
marronfarbene Produkte, die auch nach Zerkleinerung und Por- 
mierung, z.B. nach den in der DT-AS 12 72 270 beschriebenen 
Verfahren, nur Marronpigmente liefern. 

Aus wirtschaftlicher Sicht ist die Herstellung des M,N'-Dime- 
thylimids aus PerylentetracarbonsSuredianhydrid und Methylamin 
sehr aufwendig, da das TetracEU'bonsauredianhydrid durch Ver- 

809882/0038 



- J - 0.2. 32 645 

seifung des Diimids hergestellt werden muld. Aus dieser Sicht 
wUrde die Uerstellung des H»N**Bismethyllmids (I) durch Methy- 
lierung des bei der Synthese anfallenden Perylentetracarbon- 
sSurediiiaids gro5e Vorteile bieten, wenn auf dies em Wege ein 
rotes Pigment erhalten werden konnte. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, einen Weg zu finden, 
auf dera aus dem durctf Methylierung von PerylentetracarbonsSure- 
diimid Oder durch Alkalihydroxidschmelze von Haphthals£lure-N-* 
methylimid erh£ltlichen N«N*-Bismethylimid ein rotes Pigment 
hergestellt werden kann« 

Es wurde nun gefunden, daB man ein rotes Pigment aus Perylen- 
3. '<.9.10-tetracarbonsaure-N,N '-bis-methylimid, das durch Methy- 
lierung des entsprechenden Diimids Oder durch Alkalihydroxid- 
schmelze von Wapthalsaure-N-methylimid erhalten wird, durch 
VerkUpen des N,N*-Bis-methylimids mit Alkalidithionit in Gegen- 
wart von Alkalihydroxid in der WSrme und Oxidation der Leuko- 
verbindung erhalten kann, wenn man die VerkUpung bei Tempera- 
turen zwischen Raumtemperatur und 100 vomimmt, nach der Ver- 
kUpung und nach dem AbkQhlen auf Raumtemperatur die Leukover- 
bindung isoliert, die Leukoverbindung mit blinder Kflpe extra- 
hiert bis die FlUssigkeit praktisch farblos und klar ist und 
die erhaltene Leukoverbindung dann oxidiert. 

Das nach dem erf indungsgemil&en Verfahren erhaltene Rotpigment^ 
bzw. die daraus nach bekannten Finishverfahren hergestellt en 
weiteren Pigmentformen geben transparente F£lrbungen mit ausge-- 
zeichneten Echtheit seigenschaf t en • 

Das erfindungsgemase Verfahren wird im allgemeinen so durchge- 
fUhrt, dafi man das durch Methylierung von Perylentetracarbon- 
sSurediimid Oder durch Alkalihydroxidschmelze von Naphthalstlure- 
H-methylimid erhSltliche N,N»-Bismethylimid in wSfirig-alkali- 
schem Medium bei Temperaturen zwischen Raumtemperatur und 
lOO^C, vorzugsweise zwischen 30 und 70°C suspendiert und dann 
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das N.N'-Bismethylimid durch Zugabe von Natriumdithionit 
verkUpt, Dabei geht das N,N»-BiBinethylimid in die Leukoverbin- 
dung tlber, die ausmit. Die Leukoverbindung wird nach dem 
AbkOhlen auf Raumtemperatur bis 30°C durch Filtrieren isoliert. 
Das Piltergut wird dann entweder in blinder KUpe suspendiert, 
filtriert und mit blinder KUpe gewaschen oder direkt mit blin- 
der Ktlpe auf dem Filter gewaschen bis das Filtrat praktisch 
farblos ablfiuft und eine Probe durchsichtig ist. 

Die 80 gereinigte Leukoverbindung des N.N'-Bismethylimids wird 
dann in bekannter Weise zum Perylentetracarbonsaure-N,N'-bis- 
methylimid oxidiert. 

Das Ausgangsprodukt wird vorteilhafterweise in Form des bei der 
Herstellung .anfallenden wafirigen PreBkuchens yerwendet. 

Die Verktlpung erfclgt in der Regel in der 20- bis 60-fachen 
Menge an Wasser. bezogen auf das Diimid. Die Menge an Alkali- 
hydroxid. das vorzugsweise in Form von Natronlauge angewendet 
liegt, htagt von der Menge an Natriumdithionit ab. Im allgemei- 
nen betrftgt die Menge an 50 gew.J-iger Natronlauge das 1,0- 
bis U-fache bezogen auf Natriumdithionit. Die benBtigte Menge 
an Natriumdithionit liegt - bezogen auf das N.N'-Bismethyliinid - 
bei der 0,5- bis 1,5-fachen Qewichtsmenge. 

Die VerkUpung erfolgt vorteilhafterweise bei Temperaturen zwi- 
Bchen 30 und 70°C, insbesonders zwischen 35 und 50°C. Unter 
den genannten Bedingungen ist der Vorgang nach 0,5 bis 2 Stunden 
beendet. Die Suspension wird dann auf Raumtemperatur bis 30 C 
abgektthlt und die Leukoverbindung abfiltriert. Das Filter- 
gut wird dann mit blinder KUpe extrahiert. Die Extraktion kann 
so erfolgen, daB man die isolierte Leukoverbindung entweder in 
der 15- bis 30-fachen Menge "blinder KUpe" suspendiert, fil- 
triert und mit wenig "blinder KUpe" nachwascht oder mit der 
genannten Menge an "blinder KUpe" direkt auf dem Filter wascht. 
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Als "blinde Kilpe" wird eine LBsung von 20 Gewichtsteilen 50 gew.%- 
iger Natronlauge und 10 Gewichtsteilen Natriumdithionit in 1000 
Gewichtsteilen Wasser verwendet. Durch das Suspendieren in der 
blinden KUpe Oder das Waschen mit blinder KUpe werden Verunrei- 
nigungen extrahiert und entfemt. 

Die Oxidation der Leukoverbindung des N,N«-Bismethyliittid8 kann 
nach verschiedenen Methoden erfolgenj dabei kann gleichzeitig 
auch eine Pormierung zu Pigment fonnen erfolgen, 

Han kann z«B. die Leukoverbindung gegebenenfalls nach Zugabe 
eines Dispergiermittels in Wasser anteigen und mit einem Oxida- 
tionsmittel zum N^N'-Bismethylimid reoxidieren. 

Als Oxidationsmittel koramen z.B. Luftsauerstoff , oxidierend 
wirkende Salze wie Nitrate, Chlorate, oxidierend wirkende ver- 
dflnnte Sfturen wie verdClnnte Salpetersfture, Nitroverbindungen 
wie 3-NitrobenzolBulfonsaure sowie Wasserstoffperoxid und 
dessen Addukte wie Natriumperborat u.a. in Betracht. 

Je nach der Oxidationsgeschwindigkeit erhftlt man das N,N»-Bis- 
methylimid in einer feinen oder einer groben kristallinen Form. 
Erstere ist bereits fUr Pigmentzwecke geeignet. Vorteilhafter- 
weise wird man jedoch das erhaltene N,N»-BiBmethylimid noch in 
sehr feinteilige imd damit farbstftrkere Pigmentformen ttberfUh- 
ren. 

So erhftlt man durch AuflOsen des getrockneten reoxidierten 
N,N»-Bi8methylimids in mindestens 90 gew.<-iger Schwefelsfture 
und Austragen der LSsung in Wasser, das ein oder mehrere Dis- 
pergiermittel enth£llt, ein feinteiliges Rotpigment, 

Eine weitere MOglichkeit zur Pormierung besteht z,B« darin, das 
getrocknete und zerkleinerte reoxidierte N.N'-Bismethylimid in 
75 bis 85 gew.J^-iger Scbwefela£lure bel Temperaturen zwischen 25 
und 60^C zu quellen und dann die schwefelsaure Suspension in 
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Wasser, das gegebenenf alls ein Oder mehrere Dispergiermittel 
enthait, auszutragen und das Pigment zu isolieren. 

Das getrocknete, reoxidierte N,N»-Bismethylimid kann auch durch 
Mahlen mit Salz in eine Pigraentform UberfUhrt warden. 

Ein fein verteiltes Rotpigment kann erhalten werden, wenn 
der waBrige PreBkuchen des reoxidierten N,N»-Bisinethyliinids im 
Gemisch mit Dispergiermitteln hohen ScherkrSften unterworfen 
wird, z.B. in Knetern. In letzterem Fall erhait man Zuberei- 
tungen, die je nach den angewendeten Dispergiermittel, in 
Wasser Oder in hydrophoben organischen FlUssigkeiten leicht 
dispergierbar sind. 

Man erhait bei der Oxidation der Leukoverbindung direkt ein 
stark lasTeYehdes Rotpipierit/wem die Leukoverbindung in 
wfifiriger Suspension in Gegenwart von 0,2 bis 8 Gew.$ eines Oder 
mehrerer Dispergiermittel (bezogen auf die Leukoverbindung) mit 
MahlkSrpem in Gegenwart von Oxidationsmitteln mahlt. Die Tern- 
peratur liegt bei dem Mahlen zwischen 20 und lOO^C, vorzugs- 
weise zwischen 60 und 80^0. 

Die Oxidation erfolgt wShrend des Mahlvorganges durch Einleiten 
von Luft Oder durch Zugeben von Oxidationsmitteln wie Wasser- 
stoffperoxid Oder 3-Nitrobenzolsulfonsaure vor und/oder wSlhrend 
des Hahlvorganges. 

Als Mahlkarper kOnnen die Ublicherweise verwendeten, wie Glas-, 
Metal!-, Keramik- Oder Kunststof fkugeln oder Sand in entsprechen- 
den Mahlgefftfien verwendet werden. 

Die Mengen der HahlkOrper liegt in der Hegel zwischen der 20- 
und 40-fachen Gewichtsmenge, bezogen auf die Leukoverbindung. 

Ein feinteiliges Rotpigment erhfllt man bei der Oxidation der 
Leukoverbindung, wenn man die Leukoverbindung zunSchst in 
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Oegenwart von 0,2 bis 20, vorzugsweise 0,5 bis 8 Gevt.% - bezo- 
gen auf Leukoverbindung - eines Dispergiermittels in einer 
alkalischen LSsung von Natriumdithionit suspendiert. Die 
Suspension soil dabei eine Temperatur zwischen 20 und 100°, 
vorzugsweise zwischen ^0 und 70°C aufweisen. AnschlieBend Cird 
dann die Leukoverbindung mit Luft, vorzugsweise durch Zugabe 
von Wasserstoffperoxid Oder 3-Nitrobenzol8Ulfonsaure oxidiert. 

Die alkalische LSsung enthSlt je Gewichtsteil Leukoverbindung 
0,6 bis 1,5 Gewichtsteile Natriumdithionit und 1,0 bis 3 Ge- 
wichtsteile 50 gew.2-ige Natronlauge. 

Als Dispergiennittel kommen anionische, nichtionische Oder vor- 
zugsweise kationische in Betracht. 

Als anionische Dispergiennittel sind vor allem die Alkalimetall- 
salze der hBheren Pettsfluren und der HarzsSuren, insbesondere 
die der AbietinsSLure zu nennen. 

Geeignete nichtionische Dispergiermittel sind Anlagerungspro- 
dukte von Xthylenoxid an hfihere Pettsfiuren, an hChere Pett- 
saureamide, an htJhere Pettsfiurealkanolamide, an aliphatische 
Alkohole, aliphatische Mercaptane, Amine, an Alkylphenole, 
an Kolophonlun und SpennSlalkohole . 

Aus der Klasse der nichtionischen Dispergiermittel sind Anla- 
gerungsprodukte von 20 bis 30 Mol Athylenoxid an 1 Mol Talg- 
fettalkohol Oder solche von H bis ? Mol Athylenoxid an 01- 
saure bevorzugt, da in Gegenwart dieser Mittel Pigmente erhal- 
ten werden, die zur Massefflrbung von thermoplastischen Kunst- 
stoffen und auch zum Einfflrben von Einbrennlacken gut geeignet 
sind. 

Da mit kationenaktiven Dispergiermitteln besonders vortellhafte 
Pigmentformen direkt bei der Reoxidation der Leukoverbindung 
erhalten werden. ist diese Art der Oxidation bevorzugt. 
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Als kationische Dispergiermittel kommen vorzugsweise quaternUre 
Ammoniumsalze in Betracht, z.B. Tri-C^- bis C^-alkyl-phenylamino- 
nium, Tri-C - bis C^^-alkyl-benzylaiamonium, Di-C^- bis C,,-alkyl-. 
dibenzyl-anunonium. C^- bis CgQ-Alkyl-tri-C^- bis C^-alkylammo- 
nium. C^Q- bis Cjo-Alkyl-C^- bis C^-alkyl-dibenzylammonium. 
Tri-C - bis Cj,-alkylaniraoniumpoly6lykoiather, C^^- bis C^g-Alkyl- 
pyridinium und N-C^- bis C^g-Alkylimidazoliuin in Form der Chlo- 
ride, HydroGensulfate. Sulfate, Methylsulfate, Benzol- oder 
Toluolsulf onate . 

Als kationenaktive Dispergiermittel sind z.B. als Chloride im 
einzelnen zu nennen: Trimethyl-phenyl-ammonium-chlorid, Tri- 
fithyl-phenylammoniumchlorid , Tripropyl-pheny lanunoniumchlorid, 
Dimethyl-dibenzylainmoniurachlorid, Diathyl-dibenzylainmonium- 
chlorid, Dimethyl-phenyl-benzylammoniumchlorid, Trimethyl- 
benzyianiiohi-umcfiro-ridv-L-auryl^^ 

benzyl-dimethy lanunoniumchlorid. Lauryl-methyl-dibenzylanmoniuin- 
chlorid, Laurylpyridiniurachlorid, Cetylpyridiniumchlorid, Benzyl- 
pyridiniurachlorid. Von den genannten kationenaktiven Dispergier- 
initteln sind Lauryltrimethylanunoniumchlorid, Dinethyl-dibenzyl- 
aimnonium-chlorid. Benzylpyridiniumchlorid, Laurylpyridinium- 
chlorid bevorzugt, da in Gegenwart dieaer Mittel besonders 
farbstarke lasierende, gelbstichige Pigmente erhalten werden. 

Die nach dem erfindungsgeiaafien Verfahren erhaltenen Rotpig- 
mente sind zum Fftrben von Kunststoffen in der Masse, fUr die 
Spinnfarbung und besonders fUr Lacke und Druckfarben geeignet. 

In den genannten Medien erhait man licht-, wetter- und hitze- 
echte Farbungen, die ausgezeichnete Oberlackierechtheit und 
Lasungsmittelechtheit aufweisen. 

Da die erhaltenen Pigmente lasierende Parbungen geben. sind 
die nach dem erfindungsgemaaen Verfahren Rotpigmente zur Her- 
Btellung von roten Metallic-Lacken besonders geeignet. 
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Die folgenden Beispiele sollen das Verfahren der Erfindung 
weiter erlSutern, Die im folgenden genannten Teile und Prozent- 
angaben beziehen sich auf das Gewicht. 

Beispiel 1 

a) In einem Rtthrautoklaven warden 5^ Teile rohes Perylen- 
3.4, 9.10-tetracarbonsaure-diimid (erhalten durch Alkali- 
schmelze von Naphthalimid) unter RUhren in eine Mischung 
aus 1000 Teilen Wasser und 125 Teilen Natronlauge (50 5f-ig) 
eingetragen, Nach dem SpUlen mit Sticks toff werden 75 
Teile Nethylchlorid aufgeprefit und das Reaktionsgeitiisch in 
drei Stunden auf lOO^C aufgeheizt. Man hftlt 6 Stunden auf 
dieser Temperatur und ktthlt dann ab. Nach dem Entspannen 
wird die Suspension in einen Verdttnner tlberfUhrt und mit 

10 l-iger SchwefelsSure auf pH 6 eingestellt. Das rohe 
N,N»-Bismethylimid wird filtriert und neutralgewaschen, 
Man erhait einen rotbraunen Prefikuchen, der entweder als 
solcher Oder nach dem Trocknen weiter verarbeitet wird. 
Ausbeute: 56 Teile rohes Perylen-3.4.9«10-tetracarbon- 
8fture-N»H*-bi8methylimid. 

b) 50 Teile des nach a) erhaltenen rohen Perylen*3*4*9»iO* 
tetracarbons&ure-N,N*<-bismethylimids werden in Form des 
feuchten Prefikuchens in 3000 Teilen Wasser suspendiert 
und nach Zugabe von 80 Teilen Natronlauge (50 $-ig) und 
^0 Teilen Natriumdithionit auf kO^ aufgeheizt. 1 Stunde 
wird bei dieser Temperatur gehalten, dann auf Raum-Tempe- 
ratur abgektthlt und die ausgefallenen Kristalle abgesaugt. 
Das so erhaltene Filtergut der Leuko-Form des Perylen- 
3.4.9.10-tetracarbonsaure»N»N**bis-methylimid8 wird mit 
1000 Teilen "blinder KUpe" (= eine Lfisung von 20 Teilen 
Natronlauge 50 Jf-ig und 10 Teilen Natriumdithionit in 
1000 Teilen Wasser) gewaschen. Der erhaltene feuchte 
PreBkuchen wird dann in 500 Teilen 10 JJ-iger SchwefelsSure 
fiingeteigt und oxidiert, anschliefiend filtriert und neu- 
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tralgewaschen. Nach dem Trocknen ex-hUlt man Telle 
reines Bis-raethylimid der Perylen-5.i».9.10-tetracarbon- 
saure in Form roter Kristalle. Das erhaltene Bismethylimid 
kann nach der unter c) beschriebenen Verfahrensweise in 
eine beaonders feinteilige Pigmentforia UberfUhrt werden. 

c) feinteiliges Pigment: 25 Telle des nach b) erhaltenen und 
getrockneten Bismethylimlds werden Innerhalb elner Stunde 
bel 20 bis 25°C in 250 Telle 80 S-ige Schwefelsaure 
eingetragen. Es wird 15 Stunden bel 20 bis 25°C gerUhrt 
und die Suspension durch Eintragen in eine 60°C warrae 
L5sung von 2,5 Tellen elnes Anlagerungsproduktes von 
5 Mol Athylenoxid an 1 Mol CJlsSure und l Tell elnes Anla- 
gerungsproduktes von 23 Mol Jtthylenoxid an 1 Mol Talgfett- 
alkoholJin 750 Tellen Was.ser_. gef allt .^^^^^^^^ .^i^A 
der Suspension durch Filtration isollert, neutralgewaschen 
und bel 70°C getrocknet. Man erhSlt 27 Telle elnes roten 
Pulvers, welches Im Einbrenn-Lack sehr lelcht verteilbar 
ist und das rote FSrbungen von hervorragenden Echtheiten 
und guter Transparenz ergibt. 

Beispiel 2 

25 Teile des nach Beispiel 1 b) erhaltenen gereinigten N,N'- 
Bis-methyllmids der Perylen-tetracarbonsaure werden in einer 
Stunde bel 20 bis 25°C in 250 Teile 80 2-lge Schwefelsfiure 
eingetragen. Man ISfit die Quellung 15 Stunden bel 20 bis 
25°C riihren und trSgt dann die Suspension in eine eo^C warme 
LSsung von 2 Tellen Lauryl-trimethylanunoniumchlorid in 750 
Teilen Wasser ein. Die Pigmentsuspenslon wird filtriert, das 
Piltergut neutralgewaschen und bel 70°C getrocknet. Man erhSlt 

26 Teile elnes roten Pulvers, welches slch in Einbrenn-Lacken 
sehr leicht verteilen ISBt und das rote FSrbungen von hervor- 
ragenden Echtheiten und guter Transparenz gibt. 
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Bei spiel 3 

25 Teile des nach Beispiel 1 b) erhaltenen Bis-methylimid8 der 
Perylentetracarbonsfiure werden in einer Stunde bei 20 bis 
25®C in 250 Teile 80 %-ige SchwefelsSure eingetragen. Die 
Quellung wird nach 15 stttndigem Rtlhren bei 20 bis 25°C in 750 
Teile Wasser von 60°C. eingetragen. Die Pigmentsuspension wird 
filtriert und neutralgewaschen. Der neutrale Prefikuchen wird in 
^100 Teilen Wasser von 60°C angerUhrt, mit einer alkalisehen 
LOsung von 2,5 Teilen Kolophonium-Seife (Natriumsalz) versetzt 
und 10 Minuten gerUhrt. Danach wird die Suspension mit 10 
%'iger SchwefelsSure auf pH 6 gestellt, filtriert und das 
Piltergut neutralgewaschen. Man erhfilt 27 Teile eines roten 
Pigments, welches sich in Einbrenn-Lacken leicht verteilen IftBt 
und das rote Pfirbungen von hervorragenden Echtheiten, hoher 
Parb Starke und guter Transparenz gibt. 

Beispiel 4 

50 Teile des nach Beispiel 1 a) erhaltenen rohen Perylen- 
3.4.9.10-tetracarbonsaure-N,N'-biB-methylimids in Form des 
feuchten PreBkuchens werden in 3000 Teilen Wasser suspendiert 
und nach Zugabe von 80 Teilen 50 Jl-iger Natronlauge und ^10 
Teilen Natriumdithionit auf HO^C aufgeheizt. Die Suspension 
wird 1 Stunde bei dieser Teii«)eratur gehalten, auf Raum-Tempera- 
tur abgekUhlt und die ausgefallenen Kristalle abgesaugt. Der so 
erhaltene Nutschkuchen der Leuko-Form des Perylen-3.1.9.10- 
tetracarbonsaure-N,N»-bis-methylimids wird mit 1000 Teilen 
"blinder KOpe" (= eine LCsung von 20 Teilen 50 $-iger Natron- 
lauge und 10 Teilen Natriumdithionit in 1000 Teilen Wasser) 
gewaschen. Der feuchte Prefikuchen der Leuko-Porm wird dann in 
einer 60°C warmen Lfisvmg aus 2000 Teilen Wasser, iJO Teilen " 
50 *-iger Natronlauge, 20 Teilen Natriumdithionit und 2 Teilen 
Lauryl-trimethylammoniumchlorid suspendiert. Nach 15 Minuten 
werden bei 60°c 70 Teile 30 ?-ige8 Wasserstoffperoxid zugegeben 
und die Leukoverbindung oxidiert. Dauer: 30 Minuten. Die Sus- 
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pension wird filtriert, das Piltergut neutraleewaschen und bei 
70°C getrocknet. Ausbeute: Iteilc eines roten Pigment 8 das in 
Einbrenn-Lacken leicht verteilbar ist und das FSrbungen in 
roten TSnen »it hervorragenden Eclitheiten und guter Trans- 
parenz ergibt. 



Beispiel 5 



50 Teile deB nach Beispiel 1 a) erbaltenen rohen Perylen- 
3.il.9.10-tetracarbonBaupe-N,N«-bi8-oethyliaids in Pora des 
feuchten Prefikuchens werden in 3000 Teilen Wasser suspendiert 
und nach Zugabe von 80 Teilen 50 *-i«er Natronlauge und *0 
Teilen Natriuindithionit auf 40°C aafgeheist und 1 Stunde bei 
dieser Terperatur gehalten. Nach dem Abkilhlen auf Ranrntenpera- 
tur werden die auegefallenen Kristall.e abgeaaagt 
gut.'das die'Leuko-Form des Perylen-3.'».9.10-tetracarbonsaure- 
bis-niethyliinids enthMt, wird .it 1000 Tteilen ■blinder Kflpe" 
(= LSsung von 20 Teilen 50 J-iger Batronlauge und 10 Teilen 
NatriuBdithionit in 1000 Teilen Wasser) gewaschen. Der feuchte 
Pilterkuchen der Leuko-Porm wird in einer 60°C warmen LSsung 
von 40 Teilen 50 J5-iger Hatronlauge, 20 Teilen Natriumdithionat 
und 3 Teilen eines Kondensationsproduktes der B-Naphthaliusul- 
fonsfiure mit Pormaldehyd in 2000 Teilen Wasser suspendiert. 
Nach 15 Minuten werden bei 60°C 70 Teile 30 %-ige8 Wasserstof f- 
peroxid zugegeben und die LeukoverbSiidung oxidiert. Die Sus- 
pension wird filtriert. der Piltex*uchen neutralgewascben und 
bei 70°C getrocknet. Ausbeute: US Teile eines roten Fis^nts, 
welches Bich in Einbrennlacken leicht verteilen ISfit und rote 
parbungen von hervorragenden Echtheiten and guter Transparenz 
gibt. 

Beispiel 6 

50 Teile des nach Beispiel 1 a) ertialtenen roben Perylen- 
3.H.9.10-tetracarbwiBaure-N,N«-bi8-aethylimid8 in Form des 
feuchten Prefikuchens werden in 3000 Teilen Wasser suspendiert 
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und nach Zugabe von 80 Teilen 50 ]^-iger Natronlauge und 40 Tel- 
ler) Natriumdithionit auf 40^ aufgeheizt und 1 Stunde bei dieser 
Temperatur gehalten. Nach dem AbkOhlen auf Raumtemperatur war- 
den die ausgefallenen Kristalle abgesaugt. Das Filtergut, das 
die Leuko-Ponn des Perylen-3.4.9*3.0-tetracarbonsaure-bis-me- 
thylimids enthait, wird mit 1000 Teilen "blinder Ktipe" (= LO- 
sung aus 20 Teilen 50 ^-iger Natronlauge und 10 Teilen Natrium- 
dithionit in 1000 Teilen Wasser) gewaschen. 

Der feuchte Filterkuchen der Leuko-Fona wird durch Zugabe von 
Wasser zu einem Teig mit einem Trockengehalt von 15 % einge- 
stellt. Der erhaltene wfifirige Teig (= 295 Teile) wird mit einer 
alkalischen LOsung^ die 398 Teile Kolophonium-Seife in Fo2*m 
des Natriumaalzes enth&lt^ versetzt und nach Zugabe von 850 
Teilen Glasperlen (Durchmesser 0^8 bis 1 mm) mittels eines 
hochtourigen RUhrers 4 Stunden lang gerUhrt. Die Temperatur 
steigt dabei in 2 Stunden auf 60^C. Dann gibt man innerhalb von 
30 Minuten 50 Teile 30 %-iges Wasserstoffperoxid unter RQhren 
zu und rUhrt noch 1,5 Stunden nach. Die Temperatur betr&gt jetzt 
75^C. 

Anschliefiend wird von den Perlen abgesiebt. Die Glasperlen wer- 
den zur Entfemung von anhaftendem Farbstoff nochmals in 500 
Teilen Wasser suspendiert und abgetrennt* 

Die w£l£rige Suspension des Farbstoffs wird mit 10 ){-iger Schwe«- 
fels&ure auf pH 5 angesSuert und der Farbstoff durch Filtra- 
tion isoliert und neutralgewaschen* 

Man erhfllt 46 Teile eines roten Pigments, welches sich in Ein- 
brennlacken sehr leicht verteilen Iflfit und das lasierende rote 
Ffirbungen von hervorragenden Echtheiten gibt. Das auf diese 
Weise hergestellte Pigment ist aufgrund seiner hohen Lasur be- 
sonders fUr Metall-Effekt-Lackiesrungen geeignet. 
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50 Teile des nach Beispiel 1 a) erhaltenen rohen Perylen- 
3.1.9.10-tetracarbonBaure-N,N*-bis-methylimids in Form des 
feuchten Pre£kuchens warden in 3000 Teilen Wasser suspen- 
diert und nach Zugabe von 80 Teilen 50 ^-iger Natronlauge und 
40 Teilen Natriumdithionit auf 40°C aufgeheizt und 1 Stunde 
bei dieser Temperatur gehalten, Hach dem AbkQhlen auf Raum- 
temperatur warden die ausgefallenen Kristalle abgesaugt. Das 
Piltergut, das die Leuko-Porm des Perylen-3.4.9»10-tetra- 
carbonsSure-N^N'-bis-methylimids enthSlt, wird mit 1000 Teilen 
"blinder KQpe" (= LOsung von 20 Teilen 50 ?-iger Natronlauge 
und 10 Teilen Natriumdithionit in 1000 Teilen Wasser) gewa- 
schen. Der feuchte Pilterkuchen der Leuko-Form wird in einer 

-60^C varmen Lttsung von . 40 Teilen 30 J5-iger Natrpnlauge , 

20 Teilen Natriumdithionit und 3 Teilen Dodecylbenzolsulf on- 
saure (Natriumsalz) in 2000 Teilen Wasser suspendiert. Nach 
15 Minuten werden bei 60°C 80 Teile 3-nitrobenzolsulf onsaures 
Natrium zugegeben und die Leukoverbindung oxidiert. Die Sus- 
pension wird filtriert, der Pilterkuchen neutralgewaschen und 
bei 70^C getrocknet. Ausbeute: 15 Teile eines roten Pigments, 
welches in Einbrennlacken leicht verteilbar ist und rote Pftr- 
bungen mit hervorragenden Echtheiten lief ert • 
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